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Naslov dela: Sinteza kompleksa nikljevega nitrata s piridin-2-onom 
 
Povzetek: Po reakciji med Ni(NO3)2
.6H2O in piridin-2-onom, C5H5NO, v etanolu ali 
metanolu pri sobni temperaturi nastane raztopina, iz katere se med odhlapevanjem topila 
izločijo zeleni kristali nove spojine [Ni(C5H5NO)4(H2O)2](NO3)2. 
Po reakciji med Ni(NO3)2
.6H2O in piridin-2-onom v acetonitrilu pri sobni temperaturi 
nastane suspenzija. Oborino [Ni(C5H5NO)4(H2O)2](NO3)2 smo odfiltrirali in posušili v 
eksikatorju. 
Sestavo in strukturo kristalov in oborine smo potrdili z rentgensko strukturno analizo, 
IR spektroskopijo, CHN in termično analizo. 
 
Ključne besede: nikelj(II) nitrat, piridin-2-on, kompleks, struktura, termična analiza  
 
Abstract: A reaction of Ni(NO3)2
.6H2O with pyridine-2-one, C5H5NO,  in ethanol or  
methanol at room temperature resulted in a solution from which by solvent evaporation 
green crystals of a new compound [Ni(C5H5NO)4(H2O)2](NO3)2 were obtained. 
Reaction of Ni(NO3)2
.6H2O and pyridine-2-one in acetonitrile at room temperature 
resulted in a suspension. The precipitate, [Ni(C5H5NO)4(H2O)2](NO3)2, was filtered off 
and dried in an exicator.  
The composition and structure of crystals and precipitate were investigated using         
X-ray, structure analysis, IR spectroscopy, CHN and thermal analysis. 
 
Key words: nickel(II) nitrate, pyridine-2-one, complex, structure, thermal analysis  
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1 Uvod 
 
1.1 Koordinacijske spojine 
 
Koordinacijske spojine ali kompleksi so spojine, pri katerih so na nek centralni atom ali 
ion prek donorskih atomov koordinirani ligandi (L1, L2, L3,…). Ligandi so lahko 
molekule ali negativno nabiti ioni in zaradi svoje oblike in velikosti vplivajo na zgradbo 
koordinacijske spojine. Število donorskih atomov, ki se vežejo na centralni atom ali ion, 
določa koordinacijsko število. Znane so spojine z najrazličnejšimi koordinacijskimi 
števili od dva do 12, najpogostejši sta štiri in šest.  
Štirje donorski atomi ligandov so na centralnem ionu razporejeni tetraedrično ali 
kvadratno planarno, pri šestih donorskih atomih pa je razporeditev oktaedrična, redkeje 
v obliki trikotne prizme.  
Enovezni ligand donira centralnemu ionu le en elektronski  par; na primer: fluoridni, 
kloridni, bromidni ali oksidni ion, to so lahko tudi večatomni ioni, cianidni ion, nitritni 
ion, ali molekule (NH3, H2O). 
Dvovezni ligandi imajo dva donorska atoma. Lahko se vežejo  kelatno na isti centralni 
atom, tako nastane stabilen pet- ali šestčlenski obroč. Kelatno se vežejo oksalatni ion, 
etilendiamin, acetilacetonat. Poznamo tudi večvezne ligande, ki se vežejo prek več 
donorskih atomov.  
Ligandi se lahko vežejo tudi mostovno, v tem primeru povezujejo dva ali več centralnih 
atomov ali ionov. Nastanejo dvojederne, večjederne ali polimerne strukture [1].  
 
 
1.2 Nikelj 
 
Zelo čist nikelj pridobijo z elektrolizo vodne raztopine NiSO4. Ker je korozijsko 
odporen, je primeren za nikljanje jeklenih površin in pripravo številnih žilavih in 
nerjavih zlitin (Ni, Mo, Cr). Nikelj katalizira hidrogeniranje nenasičenih maščobnih 
kislin [2].  
V spojinah se nikelj nahaja v šestih oksidacijskih stanjih: −1, 0, +1, +2, +3 in +4, 
najpogostejše je oksidacijsko število +2, ker so spojine Ni(II) najbolj obstojne. 
Elektronska konfiguracija Ni je [Ar]4s23d8 [3]. 
Reaktivnost niklja je podobna reaktivnosti kobalta. Z alkalijskimi hidroksidi ne reagira, 
raztaplja se v razredčenih kislinah, v HNO3 pa se pasivira. S kisikom in drugimi 
nekovinami, npr. žveplom, selenom, fosforjem in borom, reagira le pri povišanih 
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temperaturah. Reagira tudi s halogeni. Najbolj pomembne in raziskane so spojine Ni(II), 
veliko manj je spojin Ni(III), le peščica je koordinacijskih spojin Ni(IV), Ni(I) in Ni(0).  
Za pripravo nikljevih dihalogenidov je v uporabi več postopkov. Nikelj reagira z vsemi 
halogeni, toda le rumena NiCl2 in NiBr2 sintentizirajo iz elementov. V strukturah trdnih 
kristalohidratov s šest ali več molekulami vode, na primer v Ni(NO3)2
.6H2O, so ioni 
[Ni(OH2)6]
2+, zato so te spojine zelene barve. Če je v kristlohidratih število molekul 
vode manjše od šest, prevzamejo anioni vlogo ligandov [2]. 
 
1.3 Hidroksipiridini  
 
Piridin je heterociklična organska spojina s kemijsko formulo C5H5N. Strukturno je 
povezan z benzenom, pri čemer je ena skupina CH nadomeščena z atomom dušika, kot 
je prikazano na sliki 1.  
                           
 
Če je na piridin vezana ena ali več hidroksilnih skupin, dobimo hidroksipiridine. 
Hidroksi skupina vezana na položaj 2, nam daje 2-hidroksipiridin, katerega tavtomerna 
oblika je piridin-2-on. 
 
                                    a)                                             b) 
Slika 2: Tavtomerni obliki: a) piridin-2-on (laktam), b) 2-hidroksipiridin (laktim).  
Slika 1: Strukturna formula piridina. 
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V raztopinah je ključna polarnost topila, v polarnih topilih je prevladujoča oblika  
piridonska, medtem ko sta v nepolarnih topilih lahko prisotna oba tavtomera. Tudi v 
trdnem stanju je prevladujoča piridonska oblika [4].  
Piridini in njihovi derivati igrajo ključno vlogo v več bioloških procesih in imajo velik 
kemijski in farmakološki pomen [5]. Šestčlenski heterociklični obroči, ki vsebujejo 
dušik (npr. piridin, piridon, pirimidin, piperidin in piperazin), imajo farmakološke 
lastnosti, med njimi so še posebej pomembne 2-piridonske spojine. 2-piridoni, se 
pogosto uporabljajo v medicinski kemiji, njihovi različni derivati pa imajo pomembno 
biološko in medicinsko uporabo [6]. Najdemo jih v različnih terapevtskih zdravilih in 
antibiotikih [5]. Večina teh spojin ima protibakterijske, protiglivične, protivnetne, 
protivirusne, protitumorske in protibolečinske lastnosti. 2-piridonski derivati se 
uporabljajo tudi pri proizvodnji barv, pigmentov, dodatkov za goriva in maziva, 
indikatorjev za kisline in baze, stabilizatorjev za polimere in premaze [6]. Številni 
derivati 2-piridona so komercialno na voljo ali pa so že sintetizirani, 6-metil-2-piridon,              
6-kloro-2-piridon, 4-nitro-2-piridon… [4]. 
 
1.3.1 Koordinacijske spojine nitratov kovin prve vrste prehoda in piridin-2-ona 
V literaturi so že poročali o nitratih kovin prve vrste prehoda s piridin-2-onom. Opisali 
so sintezo spojin iz kovinskih nitratov (M = Mn, Co, Ni, Cu, Zn) in piridin-2-ona v 
množinskem razmerju 1:4 ali 1:8 v etanolu. Želeli so pripraviti brezvodne spojine, zato 
so dodali trietil-ortoformat. Za karakterizacijo spojin so uporabili IR spektroskopijo, 
elementno analizo in rentgensko praškovno analizo. Strukture spojin niso določili, ker 
niso uspeli izolirati primernih kristalov. Opazili so dva tipa spojin: 
M(C5H5NO)6(NO3)2 (M = Co, Ni) in M(C5H5NO)4(NO3)2(H2O)n (M = Mn, Co, Ni, Cu, 
Zn). Glede na rezultate IR spektroskopije so sklepali, da se piridin-2-on veže na 
kovinski ion prek karbonilnega kisika [7]. 
V literaturi sta opisani le strukturi dveh kompleksov nitratov kovin prve vrste prehodnih 
elementov z derivatom piridin-2-ona, 6-metilpiridin-2-onom (C6H7NO) [8]. To sta 
ionski kompleks železa(III) [Fe(C6H7NO)6](NO3)3 in molekulski kompleks          
kobalta(II) [Co(C6H7NO)4(NO3)2] (slika 3). 
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a)                                                               b) 
Slika 3: Strukturi kompleksov a) železovega(III) in b) kobaltovega(II) nitrata s             
6-metilpiridin-2-onom [9].  
 
Anioni piridin-2-ona in substituirani derivati le tega, se uporabljajo predvsem  kot 1,3-
mostovni ligandi, ki so podobni karboksilatom. Glavna razlika med karboksilati in 
piridoni, je prisotnost dveh različnih donorjev (slika 4) [4]. 
 
 
a)                                                  b) 
Slika 4: Strukturni formuli a) karboksilata in b) aniona piridin-2-ona. 
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2 Namen dela 
 
Namen diplomskega dela je bila sinteza koordinacijskih spojin nikljevega nitrata z 
nevtralnim ligandom piridin-2-onom. 
Reakcije med nikljevim nitratom heksahidratom in piridin-2-onom v razmerju 1:4 smo 
izvedli v različnih topilih pri sobnih pogojih, da bi ugotovili vpliv topila in zračne vlage 
na potek reakcije.  
Za karakterizacijo produktov smo uporabili IR spektre, CHN analizo, termično analizo, 
rentgensko strukturno in rentgensko praškovno analizo. Zanimal nas je način vezave 
piridin-2-ona na nikljev(II) ion.  
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3 Eksperimentalni del 
 
 
3.1 Metode za karakterizacijo produktov  
 
 
3.1.1 Infrardeča spektroskopija 
 
Z infrardečim valovanjem vzbujamo v snovi valenčna in upogibna nihanja povezanih 
atomov. Infrardečo (IR) svetlobo absorbirajo tista nihanja, pri katerih se spreminja 
dipolni moment molekule (dvoatomne molekule elementov IR svetlobe ne absorbirajo). 
Poleg valovnih števil osnovnih nihanj je pomembna tudi oblika trakov; ozke absorbcije 
imajo plini, široke pa tekočine in trdne snovi. Absorbcije so široke tudi zaradi vodikovih 
vezi, zelo ozke pa pri aromatskih spojinah.  
Valovna števila pri katerih se pojavljajo absorbcijski trakovi snovi so odvisna od 
funkcionalnih skupin v snovi. Pomembna je jakost vezi in vrsta atomov [10]. 
 
S primerjavo dobljenih IR spektrov produktov in izhodnih spojin smo hitro in enostavno 
ugotovili, ali je sinteza potekla.  
Vse IR spektre smo posneli s spektrometrom Perkin Elmer FT-IR 1720X z ATR tehniko 
v območju od 600 do 4000 cm-1.  Na ATR celico smo nanesli trden vzorec in po nekaj 
sekundah dobili spekter vzorca.  
 
3.1.2 CHN analiza 
 
Vzorec oziroma naš produkt za CHN analizo smo strli v terilnici in ga poslali na CHN 
analizo, katero so izvedli na Katedri za organsko kemijo na mikroanalizatorju        
Perkin-Elmer 2400. 
Pri CHN analizi kvantitativno določimo deleže ogljika, vodika in dušika v vzorcu.  
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3.1.3 Rentgenska strukturna analiza  
 
Z rentgensko strukturno analizo določamo položaje oz. razporeditev in vrsto atomov v 
osnovni celici kristala, s pomočjo sipanja rentgenske svetlobe na posameznih atomih. 
Določimo tudi način povezovanja ligandov, dolžine vezi in kote med atomi [10]. 
Meritve uklonov na difraktometru Agilent Supernova in analizo je opravila doc. dr. 
Saša Petriček. Meritve so potekale pri temperaturi 150 K z monokromatsko svetlobo 
Mo-Kα (λ = 0,71073 Å). 
 
 
3.1.4 Termična analiza 
 
Je skupno ime za tehnike, pri katerih merimo spreminjanje neke fizikalne veličine 
vzorca v odvisnosti od temperature. Sestavni del vsake aparature za termično analizo je 
dobro izolirana peč z regulatorjem, ki omogoča programirano segrevanje in ohlajanje 
vzorca.  
V našem primeru smo merili spreminjanje mase in temperature snovi v odvisnosti od 
temperature v peči. Sočasno smo uporabili tehniki TG in DSC.  
TG: merimo spreminjanje mase snovi s spreminjanjem temperature. Tako smo določili 
temperaturno obstojnost in potek razpada vzorca. 
DSC: merimo, koliko toplote je treba dovesti, da med vzorcem in referenčno snovjo 
kljub procesom, ki potekajo v vzorcu, ni temperaturne razlike. Pokaže torej, ali so 
procesi eksotermni ali endotermni [10]. 
Meritve so bile opravljene na instrumentu Mettler Toledo TGA/SDTA 851e, v 
temperaturnem območju od 25° do 800°C. Uporabljali smo lonček iz platine. Hitrost 
segrevanja je bila 10 K/min, pretok argona oziroma zraka pa 100 mL/min.   
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3.1.5 Rentgenska praškovna analiza 
 
Je tehnika, ki se uporablja za karakterizacijo kristaliničnih snovi. Valovne dolžine 
rentgenske svetlobe in razdalje med atomi v kristalih so podobne, zato se rentgenski 
žarki ob prehodu skozi kristale uklanjajo. Na tem pojavu temelji rentgenska praškovna 
analiza. Rezultat rentgenske praškovne analize je difraktogram, ki poda intenzitete 
uklonov in uklonske kote. Difraktogram je odvisen od kristalne zgradbe, od 
razporeditve in vrste atomov v osnovni celici [10]. 
Vzorci za rentgensko strukturno analizo morajo biti zelo dobro uprašeni, zato smo jih 
pred meritvami strli v ahatni tehtnici.   
Meritve za rentgensko praškovno analizo so bile opravljene na difraktometru 
PANalytical X'Pert PRO MPD, z monokromatskimi rentgenskimi žarki Cu-Kα              
(λ =1,5418 Å).  
 
 
3.2 Kristalizacija 
 
Kristalizacija je fizikalni postopek ločevanje zmesi na čiste snovi. Če se z rastočo 
temperaturo povečuje topnost snovi, se lahko med ohlajanjem koncentrirane raztopine 
izločijo kristali. Prav tako se kristali izločijo med izhlapevanjem topila, ko se 
koncentracija topljenca poveča. Če raztopino pustimo stati več dni ali tednov, so kristali 
lahko veliki tudi več centimetrov [10]. 
Kristalizacijo smo izvedli tako, da smo v digestoriju raztopino nalili v fiolo ali čašo. V 
nekaterih poskusih smo čašo in fiolo pokrili s parafilmom, ki smo ga preluknjali in tako 
omogočili počasno izhajanje topila. Po nekaj dneh smo tako lahko videli, ali so kristali 
nastali ali ne.  
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3.3 Kemikalije 
 
Preglednica 1: Uporabljene kemikalije pri diplomskem delu 
Ime Formula Proizvajalec Vsebnost [%] M [g/mol] 
Nikljev(II) nitrat 
heksahidrat 
Ni(NO3)2
.6H2O Merck 99 290,8 
piridin-2-on C5H5NO Fluka 97 95,1 
 
 
Preglednica 2: Uporabljena topila pri diplomskem delu 
Ime Formula M [g/mol] T vrelišča [°C] ρ [g/cm3] 
Etanol C2H5OH 46,07 78 0,79 
Metanol CH3OH 32,04 64,7 0,7918 
Acetonitril C2H3N 41,05 82 0,786 
 
 
 
3.4 Sinteze  
 
Vse sinteze oz. reakcije smo izvedli v zaprtih Schlenkovih bučkah. V bučke smo 
vstavili magnetno telesce in vanjo natehtali približno 300 mg nikljevega(II) nitrata 
heksahidrata in piridin-2-on v različnih množinskih razmerjih, s približno 20 mL 
izbranega topila.  
Za vse praškaste produkte smo posneli IR spektre in opravili CHN analize. Vse reakcije 
so  potekle pri sobni temperaturi. 
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Preglednica 3: Reakcije nikljevega(II) nitrata heksahidrata in piridin-2-ona 
Oznaka 
sinteze 
m1 [g] 
Ni(NO3)2.6H2O 
m2 [g] 
C2H5NO  
Razmerje 
n1 : n2 
Topilo Oblika 
produkta 
A 0,302 0,395 1:4 C2H5OH Kristali v temno 
zeleni raztopini 
B 0,318 0,41 1:4 CH3OH Kristali v temno 
zeleni raztopini 
C 0,604 0,79 1:4 C2H5OH Kristali v temno 
zeleni raztopini 
D 0,307 0,402 1:4 CH3CN Zelena raztopina 
s svetlo zeleno 
oborino 
 
 
3.4.1 Sinteza A 
Reakcija med Ni(NO3)2
.6H2O in piridin-2-onom v množinskem razmerju 1:4 v etanolu. 
Sintezo smo izvedli tako, da smo v ahatni terilnici strli 0,302 g (1,04 mmol) 
Ni(NO3)2
.6H2O in ga prenesli v predhodno stehtano Schlenkovo bučko z magnetnim 
telescem. V bučko smo natehtali 0,395 g (4,1 mmol) piridin-2-ona in z merilnim valjem 
dodali 20 mL etanola. Bučko smo zaprli s steklenim zamaškom. Nastala je temno zelena 
raztopina. Ta se je mešala dva dni na magnetnem mešalu pri sobni temperaturi. Po dveh 
dneh je nastala temno zelena bistra raztopina. Tretjino raztopine smo pustili v bučki, 
drugo tretjino raztopine oddekantirali v 2 fioli, ki smo ju pokrili s parafilmom, ostalo 
tretjino pa smo pustili v odprti čaši. 
Po sedmih dneh je topilo etanol počasi odparelo, v čaši in fiolah so nastali zeleni kristali 
kompleksa [Ni(C5H5NO)4(H2O)2](NO3)2. Tako smo še preostalo raztopino, ki je ostala v 
bučki zlili v čašo in po dveh dneh so tudi tukaj nastali kristali. Vse kristale smo nato 
stehtali, skupna masa kristalov je bila 0,363 g (ŋ = 58 %). Za kristale je bila opravljena 
CHN analiza, posneli smo IR kristalov, opravljena pa je bila tudi termična analiza. 
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3.4.2 Sinteza B 
Reakcija med Ni(NO3)2
.6H2O in piridin-2-onom v množinskem razmerju 1:4 v 
metanolu. 
Postopek sinteze je enak kot pri sintezi A. Sintezo B smo izvedli tako, da smo v ahatni 
terilnici strli 0,318 g (1,09 mmol) Ni(NO3)2
.6H2O in ga prenesli v predhodno stehtano 
Schlenkovo bučko z magnetnim telescem. V bučko smo natehtali 0,41 g (4,31 mmol) 
piridin-2-ona, ter z merilnim valjem odmerili 20 mL metanola. Bučko smo zaprli s 
steklenim zamaškom. Nastala je temnozelena raztopina. Po sedmih dneh mešanja na 
magnetnem mešalu pri sobni temperaturi je nastala temno zelena bistra raztopina. 
Tretjino raztopine smo pustili v bučki, drugo tretjino postavili v dve fioli, eno smo 
pokrili s preluknjanim parafilmom, ostalo tretjino pa zlili v čašo. Po dveh dneh je topilo 
metanol počasi izhlapelo, v čaši in fiolah pa so nastali zeleni kristali kompleksa           
[Ni(C5H5NO)4(H2O)2](NO3)2. Raztopino iz bučke smo prelili v čašo in po sedmih dneh 
so nastali kristali. Vse kristale smo stehtali. Skupna masa je bila 0,204 g (ŋ = 31 %). Za 
kristale smo posneli IR spekter, opravljena je bila tudi CHN analiza. 
3.4.3 Sinteza C 
Sintezo C smo izvedli na enak način kot sintezo A, le da smo uporabili dvakrat večje 
količine. Postopek je bil enak. Nastala je zelena raztopina, ki smo jo zlili v štiri čaše. 
Vse kristale smo stehtali in dobili skupno maso 1,172 g (ŋ = 94%).   
Za kristale je bila opravljena CHN analiza, posneli smo IR spekter, izvedena pa je bila 
tudi rentgenska praškovna analiza. 
 
3.4.4 Sinteza D 
Reakcija med Ni(NO3)2
.6H2O in piridin-2-onom v množinskem razmerju 1:4 v 
acetonitrilu. 
Tudi tukaj je postopek enak kot v preostalih treh sintezah A, B in C. V ahatni terilnici 
smo strli 0,307 g (1,06 mmol) Ni(NO3)2
.6H2O in ga prenesli v predhodno stehtano 
Schlenkovo bučko z magnetnim telescem. V bučko smo natehtali 0,402 g (4,23 mmol) 
piridin-2-ona, ter z merilnim valjem odmerili 20 mL acetonitrila. Nastala je temno 
zelena raztopina. Bučko smo zaprli s steklenim zamaškom in jo postavili na magnetno 
mešalo. Po sedem dnevnem mešanju je nastala temnozelena suspenzija s svetlozeleno 
oborino. Suspenzijo smo prefiltrirali, svetlozeleno oborino pa postavili v eksikator. 
Tretjino suspenzije smo zlili v fiolo, ki je bila prekrita s preluknjanim parafilmom, dve 
tretjini pa v čašo. V čaši so po dveh dneh nastali svetlozeleni kristali kompleksa 
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[Ni(C5H5NO)4(H2O)2](NO3)2, enaki kristali so bili tudi v fioli, čeprav topilo še ni 
popolnoma odparelo. Po sedmih dneh smo posneli IR spekter kristalov in oborine, ter 
stehtali skupno maso kristalov, ki je bila 0,321 g.  
Opravljena je bila CHN analiza in posnet IR spekter kristalov in oborine. 
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4 Rezultati in diskusija  
 
4.1 Rezultati sintez s piridin-2-onom 
Po reakciji Ni(NO3)2
.6H2O in piridin-2-ona je v vseh topilih, ki smo jih uporabili, nastal 
isti kompleks [Ni(C5H5NO)4(H2O)2](NO3)2. Po reakciji v etanolu (sintezi A in C) ali 
metanolu (sinteza B) je nastala raztopina. Iz te raztopine so se tvorili kristali. IR spektri 
produktov vseh treh sintez so bili enaki.  
V acetonitrilu (sinteza D) je nastala suspenzija, sledila je filtracija te suspenzije, oborino 
[Ni(C5H5NO)4(H2O)2](NO3)2 smo postavili v eksikator, iz raztopine pa so se izločili 
kristali. IR spektra oborine in kristalov sta bila enaka. 
Rentgenska strukturna analiza, ki smo jo opravili za kristale iz sinteze C, kaže, da gre za 
kompleks [Ni(C5H5NO)4(H2O)2](NO3)2 . To potrjujejo CHN analize in IR spektri 
produktov vseh sintez.  
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4.1.1 CHN analiza 
 
Glede na rezultate CHN analize predvidevamo, da kristale v sintezah A, B, C in D 
sestavlja kompleks [Ni(C5H5NO)4(H2O)2](NO3)2 .  
Masni deleži ogljika, vodika in dušika se v vseh štirih sintezah dobro ujemajo z 
masnimi deleži, ki jih izračunamo iz formule spojine [Ni(C5H5NO)4(H2O)2](NO3)2 
(preglednica 4).  
 
Preglednica 4: Rezultate CHN analiz kristalov iz sintez A, B, C in D primerjamo z 
deleži ogljika, vodika in dušika v spojini [Ni(C5H5NO)4(H2O)2](NO3)2 
Kristali sinteze C [%] H [%] N [%] 
A 40,84 3,94 14,17 
B 40,21 3,91 13,98 
C 39,69 3,84 13,87 
D 41,78 4,18 14,49 
[Ni(C5H5NO)4(H2O)2](NO3)2 40,10 4,04 14,03 
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4.1.2 IR spektri 
 
Posneli smo IR spektre piridin-2-ona in kristalov, ki so se izločili iz raztopin pri 
sintezah A, B, C, D in oborine pri sintezi D. IR spektre produktov smo nato primerjali s 
spektrom izhodne spojine, piridin-2-ona (slika 5). Tako smo ugotovili ali so reakcije 
potekle ali ne.  
Značilna nihanja piridin-2-ona so v vseh spektrih produktov sintez A, B, C in D 
premaknjeni k nižjim ali višjim valovnim številom, kar potrjuje vezavo piridin-2-ona v 
kompleks, ki sestavlja kristale ali oborino.  
Vsi IR spektri kristalov iz vseh štirih sintez in oborine, ki je nastala pri sintezi D, so 
enaki, zato je v diplomskem delu (slika 6) podan le IR spekter kristalov iz sinteze A.  
  
Date: 17. april 2019
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Slika 5: IR spekter liganda piridin-2-ona. Slika 5: IR spekter liganda piridin-2-ona.  
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Pri primerjavi IR spektra iz sinteze A in piridin-2-ona smo ugotovili, da so razlike v 
manjših zamikih posameznih trakov. V spektru piridin-2-ona so C=O nihanja pri 1681, 
1636 in 1606 cm-1, v spojini, kjer je molekula koordinirana na nikljev ion, pa so ta 
nihanja premaknjena k nižjim valovnim številom 1642, 1609 in 1540 cm-1 [10]. 
To dokazuje vezavo piridin-2-ona prek karboksilnega kisika v kompleks 
[Ni(C5H5NO)4(H2O)2](NO3)2. 
  
Date: 26. julij 2019
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Slika 6: IR spekter kristalov iz sinteze A. 
Slika 6: IR spekter kristalov sinteze A. 
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Slika 7: Rentgenska praškovna analiza produkta sinteze C (rdeči difraktogram) in 
piridin-2-ona (modri difraktogram). 
4.1.3 Rentgenska praškovna analiza 
 
Difraktogram, ki smo ga posneli za kristale dobljene v sintezi C dokazuje, da sta nikljev 
nitrat heksahidrat in piridin-2-on zreagirala, saj na sliki difraktograma (slika 7) ni vidnih 
uklonov reaktantov.  
Na sliki 7 je primerjava difraktogramov produkta sinteze C in piridin-2-ona, na sliki 8 
pa produkta sinteze C in Ni(NO3)2
.6H2O.  
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Slika 8: Rentgenska praškovna analiza produkta sinteze C (rdeči difraktogram) in 
Ni(NO3)2
.6H2O (modri difraktogram). 
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Difraktogram produkta sinteze C se razlikuje od difraktograma, ki ga izračunamo iz 
strukture spojine [Ni(C5H5NO)4(H2O)2](NO3)2. Domnevamo, da se med pripravo vzorca 
za rentgensko praškovno analizo spojina [Ni(C5H5NO)4(H2O)2](NO3)2 spremeni      
(slika 9). 
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Slika 9: Primerjava rdečega difraktograma produkta sinteze C in modrega 
difraktograma, ki ga izračunamo iz strukture spojine [Ni(C5H5NO)4(H2O)2](NO3)2. 
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4.1.4 Termična analiza 
 
Za spojino [Ni(C5H5NO)4(H2O)2](NO3)2 (kristali iz sinteze C), smo opravili termično 
analizo v argonu in zraku.  
V argonu je spojina [Ni(C5H5NO)4(H2O)2](NO3)2 obstojna do temperature 70°         
(slika 10). Razpad poteče v večih stopnjah. V prvi stopnji, v območju med 70°C do 
122°C se masa spojine zmanjša za 3,1%. Predvidevamo, da izhaja voda, saj bi se 
teoretično masa zmanjšala za 3,0%, če bi iz formulske enote odstranili en mol vode. V 
drugi stopnji razpada, ki poteka med 122°C do 172°C, se masa zmanjša za 16,5%; 
predvidevamo, da se odcepi molekula piridin-2-ona (teoretično zmanjšanje je 15,9%).  
Razpad se nadaljuje v temperaturnem območju od 172°C do 315°C, kjer se masa 
zmanjša za 29,7% in v četrti stopnji od 315°C do 695°C za 22,9%. Druga stopnja 
razpada je eksotermna, ostale pa so endotermne. Nad temperaturo 695°C je še opazno 
postopno zmanjševanje mase, termični razpad pri 800°C pa še ni zaključen.  
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Slika 10: Termogram spojine [Ni(C5H5NO)4(H2O)2](NO3)2 posnet v argonu. 
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V zraku je spojina [Ni(C5H5NO)4(H2O)2](NO3)2  obstojna do temperature 67°C         
(slika 11). Razpad spojine v zraku v prvih treh stopnjah poteče enako kot v argonu.  
V četrti stopnji je razpad spojine v zraku eksotermen, zmanjšanje mase v tej stopnji je 
35,6%. Termični razpad v zraku se zaključi pri 450°C. Celotno zmanjšanje mase je 
84,7% , kar se popolnoma ujema s teoretičnim, če nastane NiO(OH).  
V zraku potekata eksotermna procesa v dveh temperaturnih območjih, od 150°C do 
190°C, podobno kot v argonu, in od 360°C do 450°C, ko nastane končni produkt 
razpada v zraku. 
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Slika 11: Termogram spojine [Ni(C5H5NO)4(H2O)2](NO3)2 v zraku. 
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4.1.5 Rentgenska strukturna analiza 
 
Spojino [Ni(C5H5NO)4(H2O)2](NO3)2 sestavlja koordinacijski kation in nitratni anion 
(slika 12). Razporeditev kationov in anionov v osnovni celici je prikazana na sliki 13. V 
preglednici 5 so kristalografski podatki. Na centralni nikljev ion je koordiniranih šest 
atomov kisika, štirje ekvatorialno koordinirani karbonilni kisiki  iz štirih molekul 
piridin-2-ona in dva aksialna kisikova atoma iz dveh molekul vode. 
Gre za delno popačeno oktaedrično koordinacijo, kar nam dokazujejo dolžine vezi in 
koti med atomi (preglednica 6).  
 
 
Slika 12: Struktura kationa v spojini [Ni(C5H5NO)4(H2O)2](NO3)2. 
 
Slika 13: V osnovni celici spojine [Ni(C5H5NO)4(H2O)2](NO3)2 so koordinacijski 
kationi  in nitratni ioni. 
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V preglednicah od 5 do 8 so kristalografski podatki za spojino                            . 
[Ni(C5H5NO)4(H2O)2](NO3)2.                                     
 
Preglednica 5: Kristalografski podatki za spojino [Ni(C5H5NO)4(H2O)2](NO3)2 
Formula C20H24N6NiO12 
Molska masa [g/mol] 599,14 
Kristalni sistem Monoklinski 
Prostorska skupina P21/n   (št. 14) 
Velikost osnovne celice ]Å] a = 9.8056(4), b = 11.3748(5),             
c = 11.1652(5)   
Koti osnovne celice [°] α = 90, ß = 100.226(4), ƴ = 90 
Prostornina osnovne celice [Å3] 1225.55(9)   
Z 2 
Izračunana gostota [g/cm3] 1.624   
 
Preglednica 6: Dolžine vezi med atomi v spojini [Ni(C5H5NO)4(H2O)2](NO3)2 
 
Vezi med 
atomoma 
Dolžine vezi [Å] 
Ni1−O1 2.072(2) 
Ni1−O2 2.092(3) 
Ni1−O3 2.025(2) 
O1−C11 1.282(4) 
O2−C21 1.281(4) 
O11−N11 1.234(4) 
O12−N11 1.240(4) 
O13−N11 1.250(4) 
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Vezi med nikljem in karbonilnim kisikom (Ni1−O1 in Ni1−O2) sta v spojini 
[Ni(C5H5NO)4(H2O)2](NO3)2 različni, a daljši od vezi med nikljem in atomom kisika iz 
koordinirane vode (Ni1−O3) (preglednica 6). Dve molekuli piridin-2-ona sta bližje, dve 
pa dlje od centralnega nikljevega iona.  
Dolžine vezi med O1−C11 in O2−C21 potrjujeta prisotnost dvojne vezi C=O in s tem  
vezavo laktamske oblike piridin-2-ona (preglednica 6).  
 
 
Preglednica 7: Velikost kotov med atomi v spojini [Ni(C5H5NO)4(H2O)2](NO3)2 
Kot med atomi Velikost kota [°] Kot med atomi Velikost kota [°] 
O1−Ni1−O2 90.63(10) O2−Ni1−O3a 91.49(12) 
O1−Ni1−O3 90.28(11) O2a−Ni1−O3 91.52(12) 
O1−Ni1−O2a 89.37(10) O12−N11−O13 119.7(3) 
O1 −Ni1 −O3a 89.73(11) O11−N11−O12 120.3(3) 
O2−Ni1−O3 88.51(12 O11−N11−O13 120.0(3) 
O1a−Ni1−O2 89.37(10)   
 
 
Koti O−Ni−O malo odstopajo od pravih kotov v oktaedru. Nitratni ion je trikotno 
planaren, kar potrjujejo O−N−O koti v preglednici 7. 
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Intramolekularne vodikove vezi, ki povezujejo ekvatorialno vezane molekule piridin-2-
ona na nikljev ion, povečajo stabilnost koordinacijskega kationa (slika 14). To so 
predvsem močne vodikove vezi s kratko razdaljo med donorskim in akceptorskim 
atomom, N1−H1…O2 (2.672(3)Å) in N2−H2…O1 (2.678(4) Å) (preglednica 8). 
 
 
 
 
Preglednica 8: Vodikove vezi v spojini C [Ni(C5H5NO)4(H2O)2](NO3)2 
 
Atomi v 
vodikovi vezi 
Razdalja med 
prvim in 
drugim atomom 
[Å] 
Razdalja med 
drugim in 
tretjim 
atomom [Å] 
Razdalja med 
prvim in 
tretjim 
atomom [Å] 
Kot med 
vezmi 
[°] 
N1−H1…O2 0.8600 1.8500 2.672(3) 159.00 
N2−H2…O1 0.8600 1.8600 2.678(4) 158.00 
O3−H31…O13 0.85(4) 1.94(4) 2.765(3) 164(5) 
O3−H32…O11 0.84(4) 2.14(4) 2.844(4) 141(4) 
 
Slika 14: Intramolekularne vodikove vezi N1−H1…O2 in N2−H2…O1 povezujejo 
molekule piridin-2-ona, ki so koordinirane na nikljev(II) ion. 
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Intermolekularne vodikove vezi O3−H32…O11 in O3−H31… O13 (sliki 15,16), 
povezujejo katione [Ni(C5H5NO)4(H2O)2]
2+ in nitratne ione v plasti. Donorji vodikovih 
vezi so molekule vode, ki  so aksialno koordinirane na nikljeve ione, akceptorji pa dva 
od treh kisikovih atomov v nitratnem ionu.  
 
 
Slika 15: Kationi kompleksa [Ni(C5H5NO)4(H2O)2]
2+  in nitratni ioni povezani z 
intermolekularnimi vodikovimi vezmi O3−H32…O11 in O3−H31…O13 v plasti. 
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Slika 16: Plast kationov in anionov povezana z  intermolekularnimi vodikovimi vezmi 
v osnovni celici kristala [Ni(C5H5NO)4(H2O)2](NO3)2 . 
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5 Zaključek 
 
Reakcije med nikljevim nitratom heksahidratom in piridin-2-onom v množinskem 
razmerju 1:4 so potekale pri sobnih pogojih v različnih topilih. Ne glede na uporabljeno 
topilo smo izolirali novo spojino [Ni(C5H5NO)4(H2O)2](NO3)2. Spojina je v etanolu in 
metanolu zelo dobro topna, zato so se kristali kompleksa izločili po parih dneh, ko je 
topilo izhlapelo. Topnost koordinacijske spojine v acetonitrilu je slabša, zato smo po 
reakciji dobili suspenzijo, a sestava oborine, ki se je posušila v eksikatorju, in kristalov, 
ki so se izločili, ko je acetonitril izhlapel, je enaka, [Ni(C5H5NO)4(H2O)2](NO3)2.  
Izolirani kristali so bili primerni za meritev na difraktometru, zato smo lahko določili 
strukturo spojine. V osnovni celici so razporejeni oktaedrični koordinacijski kationi in 
trikotno planarni nitratni ioni. V kationu so na centralni nikljev(II) ion prek štirih 
karbonilnih kisikovih atomov ekvatorialno vezane štiri molekule piridin-2-ona, aksialno 
pa dve molekuli vode. Stabilnost koordinacijskega kationa povečajo močne 
intramolekularne vodikove vezi, ki povezujejo štiri koordinirane molekule piridin-2-ona 
v makrocikel, ki je podoben kronskemu etru. Intermolekularne vodikove vezi 
povezujejo koordinacijske katione in nitratne anione v plasti. V literaturi so poročali o 
sintezi spojin Ni(C5H5NO)6(NO3)2 in Ni(C5H5NO)4(NO3)2(H2O) [7]. Spojini so 
identificirali le na osnovi elementne analize in IR spektroskopije, kar ne omogoča 
zanesljive identifikacije koordinacijske sfere nikljevega iona. Sinteze opisane v članku 
so potekale v etanolu, dodali pa so še trietilortoformat, da bi dobili brezvodne spojine. 
Naše delo je potekalo na zraku in zaradi zračne vlage je voda vezana v koordinacijski 
sferi nikljevega kompleksa opisanega v diplomskem delu. 
 
S termično analizo smo ugotovili, da sintetizirana spojina [Ni(C5H5NO)4(H2O)2](NO3)2 
začne razpadati pri temperaturi 70°C v argonu in zraku. V prvi stopnji se odcepi voda. 
Razpad do temperature 320°C poteka v obeh atmosferah podobno. V zraku se razpad 
zaključi pri 450°C, ko najverjetneje nastane NiO(OH), v argonu pa se razpad pri 800°C 
še ne konča.  
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